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^7; L'invention concema un composite particulaire qui 
comprend des particules composites oomprenant chacme 
une particule de substiat entour^e par de fines particules 
d'ox/de metaillque fixees a ia surface de la particule de 
substrat par un liant contenant au molns un Element choisi 
dans le groupe consistant en les savons metaillques et les 
cires, la quantity de fines particules d'oxyde metaillque 
etant comprise entre 10 et 30% en masse et la quantity de 
liant 6tant comprise entre 0.5 et 5% en masse par rapport ^ 
la masse totale desdltes particules de substrat, desdites fi- 
nes particules d'oxyde metaillque et dudit liant, un proc^de 
pour sa preparation et une composition cosmetique le 
contenant 
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La pi&cnte invention oonceme un composite paiticulaiie oo poadie 
composite h base de paiticules dc substiat rccouvcrtcs de paxticulcs d*oxydcs 
metaUiques midonises qui est utile notammcnt dans les compositions oosmftiques 
et les compositions dc soin pour la peau et un proccd6 pour sa pr£paration. Plus 
5 paiticuliircmcnt, la pr6scntc invention conoenie une composition eosm^tiqoe 
pulvdnilcnte comprim6c efBcacc pour pioC£gcr la peau contzc les rayons ultra- 
violets. 

Les bases pulv6nilentes conqnimds connues qui sont cacact£ns£es par 
une protection anti-UV co mpi c nn cnt dans Icur formulation du dioxyde dc titaue 

10 miciontse ayant une taille moyemie de particule Eofirieiire k 100 mn. Pour obCcnir 
la position voulue oontre les rayons ultraviolets nocifs, on utilise une quautit£ 
atteignant 10 % en masse ou plus de dioxyde dc titanc midonis^. L' litilisatio n dc 
quantit£s importantes dc dioxyde de titane ayant une taille moycnne de parti c o lc 
infcricurc k 100 nm a tendance h provoquer une agglom&aticm dc la compositioo 

15 cosmftique qui leduit la piotoction contzc les rayons UV ct rend simultan6menl la 
composition excessivement opaque sur la peau, phenom&nc comm comme 6tant 
I'cffet dc "blanchissemeni". Dc plus, ces bases pulvenilentes compdm£es out un 
toucher rogueux apies avoir etc appiiquces a la peau. 

Une autre approche visant a confcier aux compositions cosm£tiqucs 

20 une protection anti-UV consiste k incoiporer dcs agents orgamqucs liqnides 
formant ccxan anti-UV tels que I'octyldimahyl-PABA ct le p-m&boxyctnnamate 
d'6thyllmyle. Gepoidant, IHitilisatian d'ag^nts liquides fonnant £ccan UV de ce 
type est limitee aux lotions a base d*huile et aux compositions cosm6tiqucs de type 
emulsion. H n'est pas possible d'obtenir la piotecticm voulue oontie les UV en 

25 utilisant uniqucmcnt dcs agents oiganiqucs liquides fonnant 6ciau contrc les UV 
dans dcs bases puiverulentcs comprimccs. 

On connait aussi des bases pulvenilentes comprimccs ooptmant un 
composite dc dioxyde de titane micmnisC ct de poudrcs en foimc dc billes thciroa- 
plastiques. On sait quhm matfriau composite est g£n6ralement un mat£rian 

30 complexc dans Icqucl deux ou plusieurs substances individucUcs soot combin£cs 
par dcs moyens physiques et/ou chimiqucs pour former un seul matfaian 
homogene poss6dant des propri6t£s stmctuialcs et/ou fonctiomielles que ne 
possedent pas lesoonstituants individuels. Dans le composite comm mentiomi£ ci* 
dcssus, constitu6 par du dioxyde de titane et dcs poudrcs en forme de billes 

35 theonc^lastiques, il est possible de disposer sur la surface dcs poudics tbemia- 
plastiqucs une quantity atteignant 30 % en masse de poudie dc dioxyde dc titanc 
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micionisd. Pour obtemr la protection vouluc, une base pulv6rulcntc coiiipruu6c 
doit oontcnir jusqu*a 20 % de ce composite. Uutilisation de ccttc quaiitit£ 
rciativement impoitante de poudre en fonne de billes dans les bases pulvdnileiites 
comprimdes non seulemcnt pose des probl&mes concemant la comprcssibilitf de la 
S compositioii, mais aussi entiaine une instability de la oompositioii oosm^quc dans 
les recipients au cours du tianspoit, en particulicr au coms du tnmspoit par 
l*utilisateur de la compositiQn cosmctique. De plus, du fiait de la finme spli6dqiie 
des billes, les poudrcs en fonne de billes se s ^parent tiis fecilemenl de la peau ct 
ne oonfiient pas line pcotecticm prolongde oontre les UV loi^^ 

10 est essentielle* 

La demande de brevet jsqponais publi£e avant cacamen n*S-87S4S 
d£crit un pioc£d£ pour preparer et utiliser du mica iccouveit de titane. Ce pioc6d6 
decrit Ihitilisation de mica umquement oomme substrat ct ooncrane prtnripaiemcnt 
la tran^iarence relative du pigment rcvctu par rappoit k un mica icooovett de titane 

15 conventiannel ou ^ un pigment opalescent en g6D6ral. De plus, cc pxoc6d6 utilise 
du sulfate de titane comme matiere premiere pour former le dioxyde de titane, ce 
qui sigoifie que Tensonble de la r6action doit se d£rouIa en milieu aqucux. Ce 
proc6d£ en su^iension oomprend en outie une filtration, un sfcfaage ct une 
calcination h une temp£rature pouvant atteindre SKXTC pour c ouve i tii le icvctc- 

20 ment d*oxyde hydrate en oxyde cnstallin. Du fait de la te mp g iatu ic 61ev£c de la 
calcination, le substrat de base est limits aux mat£riaux qui sont staUes h une telle 
tempfirature. En outre, les couts associ6s k cette s£rie cTdtapes icndcnt le mica 
lecouvert de dioxyde de titane micnmis£ imp cher comme substrat cosm£tique. 

La demande dc brevet japonais mise k la dispositi<m du puUic 

2S n*5-2142S7 decrit un proced6 pcHir preparer ct utiliser des pigments pr6diqpeis£s 
sur des paiticules en forme d'ccailles grace k un m^canisme dit de *m£lange 
ordound". Cc procede conceme uniqucmcnt le m€canismc de dispersion dc 
pigments ayant une taiUe de particules in££rieure k 5 /an dans des substrats ayant 
un indice de forme de 10 a 120. Cc proo£de n'indique pas hitilisatlcm de dioxyde 

30 de titane micronis£ oomme agent de levetement servant d'agent finmant 6cian 
contre les UV et ne d&iit pas non plus IHitilisation dHm systteic liant. 

Le brevet US n*4 772331 deciit un proc6d£ pour picparer des 
pigments en fomie d'&sulles color6es comprenant des substrats en 6cailles sur la 
sui&oe desquels un pigment Golor£ finement divis6 est fix£ au moyen d*un liant 

35 oiganique de masse moleculairc £levee. Scion ce brevet, le liant est limits aux 
composes oiganiques de masse mol6culaire elevee tels que les polyethylene- 
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glycols, Ics polypn^yleneglycols et Ics polyviny^yrrolidoncs ayant uoe masse 
moltoilaiic d'envinm 500 a 160 000. £hi fiait que toute la icacdon doit se ddroulcr 
cn milieu liquide. ce pmc6d6 pr6scntc non seulement te pioblime potentiei <fmie 
agglomeration des pigments color6s pendant le pnxxssus de sechage, mais aussi le 
5 piobleme que Ics couts associes aux 6tapes de filtration, de scchage et de pulveri- 
sation icndcnt le yit^tMsm produit par cc pioc£d£ trop couteux pour ctrc utilisd 
comme substrat oosmetique. 

La presente invention a pour but de foumir une poodie oompositB 
oonsdtucc par des particules composites c Quipien ant chanmr une particule de 
10 substrat recouveite dc particules d*oxyde mdallique micronisd Ii£es k la particule 
de substrat par un liant contenant au moins un Element choisi dans le gfxnpc 
consistant en Ics savons metalliqucs et Ics ores. 

La presente invention a £galcmcnt pour but de foumir un proo£d6 de 
preparation de la poudre composite ci-dessus. 
IS La presente invention a egalement pour but de foumir une cwnposition 

cosmitique contenant la poudre composite ddcrite ci— dessus qui a un toucher lissc, 
onctueux et agceaUe sur la peau et qui conserve sa trarx^weoce. 

D*autrcs caracteristiques et avantages de linvention apparaitront mieux 
rfang la description d6taiU£e qui suit et se rffirc aux dessins amirxfes, donn£s 
20 uniqucmcnt h titre d*cxcmple» et dans lesquels : 

les figures 1 et 2 sont des photographies du oonqK»te particulaire 
sdoa la pifsente invention* et 

la figure 3 r e prfeen te un test poitant sur le facteur de transmission dans 
le domaine UV/viable realis6 au moyen dHm qiectromtec dans Vcxaofic 1 ct 
25 dans rexemple comparatif 1 d£cnts dans la suite. 

La poudre composite selon la pr6sente inventicHi oonsiste essentielle- 
ment en particules composites constituees chacune par une particule de substrat 
(ou particule de noyau) qui est recouverte d*unc multiplicite de fines particules 
d'oxyde metallique. Les fines particules sont rcparties sur la surface de la particule 
30 de substrat et sont liecs i cctte surface par un liant contenant au moins un dement 
choisi dans le groupe consistant en les savons m6talliqucs ct les ores. 

Les particules de substrat ou dc noyau pcuvent ctrc des poodrcs 
organiques ou des poudres inorganiques ayant di£E6rcntes fomies. Ccpeodantp on 
pt6tbtc des particules de substrat ayant des formes non sph£riqucs tellcs que des 
35 particules lamellaircs ou des particules sous forme dc feuilles, dc flocons ou de 
plaquetteSy dans le cas oii elles sont utilis£cs dans des compositims cosmetiques 
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piilv6nilcntes oomprimfes. Ces paiticulcs de substrat doh sph6riqucs sont par 
exemple 00Dsdtu6cs par du laic, du mica, de la seridte, du kaolin ou du mica de 
type fluoEf^hlog^te synthetique ct sont utilisecs indivufaidicment ou en 
combinaison. Lcs paiticules de substrat ayant une taillc moycnnc dc paiticole 
5 comprise cntrc 1 et TO fan (mesuide par diffiractioa laser sur une base volumique) 
cottvieonCTt pour la plupart des fomiulations oosm£tiques» de mcme que des 
paiticulcs dc substrat ayant un diamtee compris cntic 1 et 50 /an ct un indice de 
fonne au morns ^gal h 10. 

Lcs fines particules d'oxydc metallique sont des paiticules ayant une 

10 taille moyome qui est au plus 6gple h lAOe de la tailie moyemie de paiticule des 
paiticulcs de substrat. Pour etic ufilisfes conunc agents fonnant 6cian anti— UV 
dans des compositions cosmetiques, lcs paiticules <f ozyde metallique micionisf 
doivent avoir une taille (mcsurce par difiEraction laser sur une base v<dumique ou 
par observation au microscope €lcctronique h balayage) inf£ricurc k 100 nm pour 

15 ctrc cfiBcaccs pour minimiser la penetration des rayons UV ayant une longpcur 
d'onde de 200 h 400 mn. Lcs paiticulcs d'oxyde metallique micronise peuvcnt 
6ventuellement ctrc lecouveites d'alumtnc ou de silice ou d'alumine et de sSioe 
pour i6duiie la reactivite pliotochimique rclativemcnt 6icv6e de I'oxyde mdallique 
niicioois£. Pour les fbnnulations cosmftiques, Ic dicxyde de titane inici0ois6 ct 

20 I'oxyde de zinc micron^ utilises isol6ment ou en combinaison, constituent des 
agents formant 6cian anti— UV paiticuliftrement utiles. 

Lcs fines paiticules d'oxyde metallique sont li^cs auz particules de 
substrat par un liant (contenant au moins un 61£mciit dioisi dans Ic gpxpc 
consistant en les savcms m^taUiques et lcs dies) qui fadlite aussi la dispersion des 

25 paiticules d'oxydc metallique sur la sui&oc des paiticulcs de substrat avant que lcs 
paiticulcs d'oxydc metallique soient liees aux particules dc substrat. Les sds 
d'aluminium, de calcium, de lithium, de magnesium, de titane, de zinc ct de 
zirconium d'acides gras acceptables du point de cosmetique constituent des 
cxemplcs de savons m£talliqucs appropri6s pour lcs GOsni£tiqucs et les dies 

30 peuvent ctrc par exemple des triglycerides hydrogenes. Lc savon metallique et la 
die peuvcnt ctrc utilises isolcmcnt ou en combinaison. Lc savon metallique et la 
die sont des solidcs qui peuvcnt etre ramollis et fondus paitiellement k une 
tempeiatuie inferieuic a 220*C, de preference iofiEdeure a IfiOX; et leur point de 
fiision ne pent pas etce infieiieur a 60*C. Un savon metallique ou une die ayant un 
35 point de fiision superieur a 1 60*C necess ite ra un temps de traitement bien fins long 
pour se lamollir ou fondre partiellement afin dc former un film autour du substrat. 
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et ics longues duiees de tiaitement out tcndanoe a provoquer une agglomdratioii 
dcs fines paiticules d'oxydc mctallique pendant le pnx:£de. Lcs compoates 
prepares avec des Savons metaUiques ou des dies ayant un point de fuskm 
infdrieur a 60rC ne sont pas sufBsamment stables et prfacntcnt a long tcrme des 
5 problemes potentiels teis que la segregation et Tagglomeiation des fines paxticules 
d'oxyde mftallique dans la formulation cosmdtique. Ea outre, un savon m£talliqoc 
ou une ore ayant un point de fusion infericur a OOTC a tendance k avoir un toucher 
coUant qui le icnd indcsirable dans les formulations oosm£tiques. 

En combinaison avcc le savon m^tallkpie ou la die, fl est possible 

10 ^ventueUemmt d'utiliser des produits diimiques supplfmentaiics teis que des 
agents de traitement de la surface pour c onfi &e r lcs caiact^iistiqucs voutues i la 
poudrc composite apite la formation de oclle-d. La Ifcithiiie hydrog|cn6e, les 
addes amines et le dimetfaylpolysilazane de £uUe masse moloculaire soot des 
excnqples d'agents de tiaitement de la suiface de ce type. Les processus de 

15 tiaitement de la suiface peuvent ctrc mis en oeuvie par des proc6d& s6pai6s de la 
maniire dccrite dans les brevets US n* 4 606 914 et 4 622 074 la foimaticm 
de la poudrc composite. Ghacun de ces agents de tiaitement supfddxnentaiies 
conftre des pn^iri6t6s physiques voulues telles que le toucher agr6aUe, l*aptitude h 
la co mp ression ou la transparence aooruc surlapeau. 

20 Les pnqxntions pond£rales des fines paiticules d'oxydc mctallique aux 

paiticules de substrat sont function du degr6 voulu de icvctement des paiticules de 
substrat et des taillcs relatives dcs deux types de paiticules. En g6n6nd, on utilise 
cntre 10 et 30 % en masse de fines paiticules d'oxydc ni6tallique par rapp«t k la 
masse totale des paiticules de substrat, dcs fines paiticules d'oxydc mctallique et 

25 du liant contenant an moins un element cfaoisi dans le groupe consistant en les 
Savons m^alliques et lcs circs, pour obtenir un efifet d'fcian anti-UV acceptable et 
pour cvitcr la segregation et I'agglomdiation dcs fines paiticules d'oxydc 
mdtallique. Pour les formulations cosmftiques, la quantit6 des fines paiticules 
d'oxydc mctallique est de prcfcicncc comprise entre 20 et 25 % en masse par 

30 rapport k la masse totale des paiticules de substrat, dcs fines paiticules d'oxydc 
metallique et du lianL 

La quantitd de liant contenant au moins un 616meni choisi dans le 
groupe consistant en lcs savons metalliques et les dies dans la poudic composite 
est habituellement comprise entre 0^ ct 5 % en masse par cappoit a la masse totale 

35 des paiticules de substrat, des fines paiticules d'oxydc mctallique et du lianL La 
quantity optimale de liant depend du lappoit des paiticules de substrat aux fines 
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paxticules d*oxyde metallique ct dc Icuis su&ccs relatives. Dans Ics fiRmulatKUs 
oosm^dques, l*utilisation dc plus dc S % cn masse dc liani cntmnc unc d£t£rioia- 
don dc Tefifet d'ecian anti-UV dcs fines paiticules d*ozyde mctalliqiic et ifduit 
aussi la transparence dc la composition sur la pcau. I^autre part, unc quantity dc 
liant infericurc a 0^ % cn masse est insufiBsantc pour que ics fines paiticules 
d'oxydc m£tallique soient sufBsamment Uees au substral pour obtenir un efifet 
d*£cran anti-UV sufBsaht et en outxe unc telle oompositicm conduit a une 
instabilit6 dc la poudrc composite, par exemple ^ une agglomfration dcs fines 
paiticules d'oxyde metallique ou k unc s^paraticn dcs fines paitiddcs d'oxyde 
m£taliique et du substraL 

La poudic composite est preparfc par misc en contact dcs paiticules dc 
substiat avcc les fines paiticules d'oxyde metallique cn piesence du liant h unc 
temp&atuie a laquelle le liant est ramoUi et au moins paitieUemcnt fbndu, ct par 
malaxagc lapide du melange resultant. Pour £aiie montcr la t cmpciatu rc pendant le 
processus dc malaxagc, il est pr6f£rable dHitiliser la chalcur d£gagcc par la friction 
dcs pales du melangeurau couis dhmc dur6e dc traitement prolong^ ou la chalenr 
foumic par un chemisage. U est possible d'utiliser nn mdlangetir h grande vitcssc 
muni d*un di^x)sitif chanflant pour pr fi paicr la poudre compositB. Dans on 
mflangcur dc type discQntinu, la vitcssc p&iph£rique dcs pales est dc patfli& c n oe 
si^)6iicurc i 40ni/s pour obtenir une frequence satisfaisante dc coUisicHi dc la 
poudie, et le volume total des oonstituants avant ropdiation dc melangjc doit etic 
£gal a 30 ^ 60% de la c^»cit6 du m£langeur dc type discontinu, L'iactka 
combiucc du chauffage ct du malaxage entrame la formation dhm film dc liant snr 
la surface des paiticules dc substiat. Cc film scit a fixer Ics fines paiticules d'oxyde 
metallique sur la surface dcs paiticules dc substrat. 

n est cssentiel dc ne pas utiliscr un milieu liquidc ou solvant tel que 
I'eau dans le procedc scion la prcscntc invention. En eSct, un tel milieu liquidc 
entraine unc agglomeration des fines paiticules d'oxyde metallique pendant le 
procedc ct aussi unc agglomeration de la poudre composite elle— mcme, ce qui 
provoque des difficultcs suppiementaircs. Le proo6d6 scion la piesente inventkm 
ofifrc dc nombieux avantages par lappoit aux pioc£des connus qui utilisent un 
solvanL Du fiit que le proc6d6 scion la prcscnte invention pent etie mis en oeuvie 
dans un meiangcur dc type disoontinu feime dans Icquel le scul milieu de 
traitement est gazeux, les fines paiticules d'oxyde metallique n'cmt pas tendance k 
s'agglomeier. Comme milieu gazeux, on pcut utiliscr Tair ou difKrents autrcs gaz. 
L'azote et Targon sont paiticulieiement interossants pour certains proo6des utilisant 
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des iiiat£riaiix lelativcment instables tels que les savons m6talliqucs oonlcnaiit dcs 
acidcs giras insatures. Les piopoitions des constituaiits sont micux icqpcc t fas dans 
la poudic composite obtenue selon linvention que dans oelles qui sont obtenues 
par les piocedes connus tels que le pnx:£de en suspension dans lequel c ert a ins des 

5 constituants y conqxris Tagent de levetemcnt tel que le sulfate de titane peuvent 
etie elimin6s par entiainement avec le milieu liquide au couis de la fflHatioiL De 
plus, le piooede de la prcsente invention ne fidt intenrenir aucun traiienient 
siqiplementaiie tel que filtration, calcination, s6chagie ou pulverisation, t ra i tcmcai t s 
qui sont souvcnt nficessaires dans les inoo6d£s oonnus. 

10 Les exemples non Kmitorife qui sont dooncs dans la suite sont destinfa 

a illusticr l*invention de manite plus (Hcdse. Dans ces exemples ct dans les 
exenqiles oonqiasati& d6c]its dans la suite, la capacit6 du m61a^ 

15 Un melange de 200 g de talc ayant une taille moycnne de particuie sor 

une base volumique, detemiin6e par diffraction laser, de S^fisn (Soft talc de la 
soci6t6 Mild America) et de 67 g de dioxyde de titane micnmis£ ayant une laillc 
moyenne de particuie sur une base volumique, detennin6e par difibactioa laser, de 
0,042 /ffli (UFm de la 8oda£ U^. Cosmetics) a 6t6 nialax6 a^ 

20 de zinc de quality USP (United States Hiamiaccipda^ 

entre IIS^C 12S*C (^tco Go.) dans un m&aagem Nfizuho MP-S pcodanl 
30 tnit* La vitosse pecq)h£rique des pales a a6 fix£e & 40 m/s ct la tcnip6iatme des 
poudres 4 rint£rieur du m6Langeur a la fin du pioccssus 6tait de 120*C. 
Uecbantillon avait une feible absorption dlmile, une bonne aa» S[ Wir nr r et de 

25 bonnes caracteristiques de glissement, et la fixaticm unificmne du dicxyde de titane 
micionis£ sur la surface du talc a ct6 confirmee par obsenration au microscope 
£lcctionique h balayage. Les figures 1 et 2 rcpr£sentent des pbotxsgiapliies an 
microscope 61ectronique a balayage de la poudic omiposite obtenue dans 
r exemple 1 . Fdur tester la stabilit£ du conqMsite, Tfchantillon a &6 agit6 dans Tcan 

30 dans un b6cber pour examiner s^il £tait possible de detadm^ le dioxyde de titaoe 
miaonise. Ccpcndant, apris S0op6cations d'agitaticm i la cuilliie, I'eau itait 
limpide ^ Tecbantillon ne pr£sentait aucune d£anlegiation dans l*can. Un test 
suppl£mentaire conccmant la stabilit£ de Tfchantillon a 6t6 mis en oeuvxe* Un 
melange de 0,5 g de I'dchantillon dans 20 ml d'alcocd £thylique dans un tube a 

35 essai a 6t€ placfi dans un dispositif de ncttoyage aux ultxasons (Branson 1200) 
pendant 5 min. Au bout de 4 h, la limpidite de Talcool ethylique a £t£ observ6e 
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pour dvalucr Ic d^tachement du a Tcnergie des ultiasons et la fi wiw a rion 
consfcutivc dHmc suq>ciisiQn des fines paiticules d'oxyde mdtalliquc dans Talcocrf 
ethylique. Au bout de 4 h, la solution etait limpide» ce qui confinne la fixation des 
fines paiticules de dioxydc de titane sur le talc. L'fchantillon a €t6 test6 en outre en 
5 cc qui conceme son £acteur de transmission UV et son effi^ d*6cran and-UV an 
moyen dHm ^pectrom^tre dans le domaine UV/visible (Shimadzu UV160). La 
figure 3 montre le r£sultat de ce test selon lequel TdchantiUoa a un trfts fiadble 
£acteur€lc transmission dans le domaine des UV-A et B et cooseive un ixtesar de 
transmission €leve dans le domaine vi^lc. 

10 

EXEMPLECOMPARATTFl 
Un melange de 200 g de talc ayant une taille moyenne de particule sur 
une base voiumique, d£temiin6e par diffiaction laser, de SJZ/an (Soft talc de la 
soci£t£ MUd America) et de 67 g de dioxyde de titane micronisc ayant une taille 

15 moyemic de paiticule sur une base volumique, detemiin6e par diffiacticm laser, de 
0,042 fan (UFTR de la sodete U.S. Cosmetics) a &6 nialax6 avec S3 g de st6aiale 
dc zinc de quality USP ayant un point de fiision situ6 entre 115 et 12S*C CM^^cso 
Co.) dans un m61angeur Mizuho MP-5 pendant SOmin. La vitesse p6npb£nqpc 
des pales a ete fiz6e h 30m/s et la tcmpdrature des poudres k lintfiricur du 

20 m61angpuraaitde80%:&lafindel*<^>6iation. 

L'6cliantillon avait une absorption dlnnle tiis £lcv6e, une trm^parencae 
non satisfidsante et un toucher lugucux. Get 6rhantillop a £t£ tcst6 en cc qiri 
ocmceme sa stabilite dans Teau et il est sppam que le dioxyde de titane mKianis6 
se d£tadiait des Tintroduction de Tdchantillon dans Tcau. En outre, le test aux 

25 ultiasQns d6crit dans I'exemple 1 a montre que le dioxyde de titane micronis6 se 
s£parait du talc La figure 3 montre que, par rappoit h T^chantillon de Texemple 1, 
cet 6chantilion presente un Sacteur de transmission plus 61ev6 dans le domaine des 
UV A et des UV B et conserve un &cteur de transm^on non satisfaisan t dans Ic 
domaine visible. 

30 

E?CEMPLE2 

Un melange de 200 g de mica ayant une taiUe moyenne de paiticnlc 
sur une base volumique, d£teimin£e par diffiaction laser, de SJR/an (mica MRP de 
la soci£t6 Rooa) et de 67g d'oxyde de zinc micnmis^ (UFZO de la soci6t£ VS. 
35 Cosmetics) ayant une taille moyenne de particule, d6terminec par observation au 
microsoc^ clectronique k t>alayage, inferieure a 0,02^^ a €t6 malax6 avec un 
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melange de 53 g cfe steaiate de magn6sium dc quaiite USP ayant un point de 
fusion compris cntrc 110 et 135*C (sod6te Witco) et de 2,0 g dluiile de jaime 
d'oeuf hydrogenee (HDEON de la sodete Miyoshi Kasei» Japoa) dans un m^langeiir 
Mizuho MP-5 pendant 30 min. 
5 La Vitesse pcriph6rique des pales a etc fixee ^ 40ni/5 el la tempfoUnc 

des poudfcs a lint£rieiir du melangcur 6tait de 120rc ak la fin dc Topdratioii. 

U£dbantiIlon avait une £uble abscnpdon dlniile, une bonne transpa- 
rence et de bonnes pioprietes de gl&sement, et la fixation umfimnc de Toxyde de 
zinc micranis£ a £te confinn6e par observation au microscope dccdxmique k 
10 balayage. La stability dans I'eau de T&hantiUQn a ct£ tcsc£e de la mamte d£critc 
dans rcxemple 1 et on a constat^ que Teau £tait limpide sqnds 50op6ratioB5 
cf agitation. 

Le test aux ultrasons dccrit dans Texenq^le 1 a €t6 r6p£t£ et a confinn6 
que le composite obtenu ne ceprcsentait pas dc separation de rozyde de zinc 
IS micion]s6. 

FXEMPUE COMPARATIF2 
Un melange dc 170 g de mica ayant une taHle mc^cnnc de paiticulc 
sur une base volumique, d6tcrminec par difEraction Laser, de S^S/im (mica MRP de 

20 la societc Rima) et de 9Sg d'oxyde de zinc niici«iis6 (UFZO de la sodaf 

Cbsmetics) ayant une taiUe moyenne de paxticule dctcrmin6c par obsecvation an 
microsoc^ie aectxonique k balayage, infi&ieuie a 0,02 ;an a et£ malaz^ avcc 8,0g 
de st^aratc de zinc de quaiite USP ayant un point de fusion conqins entre 110^ ct 
135*C (society Witco) dans un mclangeur Mizuho MP-5 pendant 30 min. 

25 La Vitesse p6nph£rique des pales a 6t6 fixee k 40 m/s ct la teuip6iaiuie 

a rinterieur du mclangeur £tait dc 120^ a la fin de Topdration. 

L'echantillon avait une absoipticm dlmilc €lev6c ct une tranqiarcnoe ct 
des pn^6t6s dc gUssement non satis&isantcs. De plus, au couis du test de 
stabilite d£crit dans I'exemplc 1 , Toxydc de zinc micnmis6 sfest scpai6 dans Tcau. 

30 Par ailleuis» le test aux ultrasons d£crit dans rcxemple 1 a nionliD6 que 

Toxydc dc zinc niicxonis6 sc s£parait du mica. 

KXKMPLEOOMPARATIF3 
Un m61ange dc 200 g de mica ayant une taille moyenne dc paiticulc 
35 sur une base volumiquc, dctemiinec par diffiaction laser, dc 5,S /aa (mica MRP de 
la sodctc Rona) et dc 67 g d'oxyde dc zinc micnmise (UFZO de la socidte U^. 
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Cosmetics) ayant une taillc moyenne de paxticulc, dctenninfe par observation au 
miooscope elcctronique a balayage, inferieuze k 0,02 fan a 6x6 iiialaz£ avec 15,0 g 
de st6aralc de zinc de qualit£ USP ayant un point de fiision compiK entie 110^ et 
13SX (soci£t£ ^tco) dans un m61angeur Mizuho MP-S pendant 30 min. La 
S Vitesse periphcrique dcs pales a 6t6 Gx6c a 40 m/s et la tempeiatttre a i'tntCEieur du 
melangeur etait de 120*C a la fin de rqpdiation. 

L'echantillon avait une &uble absorption dlniiley mais un toociiar tcis 
rugueux sur la peau. De plus, Techantillon pi£sentatt une adh£sioii cxocssive sor la 
peau et done une opadit6 excessive sur la peaa. Gependant, Toxyde de zioc 
10 micionis6 £lait stable dans Teau pendantle test de stability d£crit dans I'exciiqde 1. 

En outre, le test aux ultiascms dtoit dans i'exemple 1 a ini»it06 que 
Toxyde de zinc mioonisi etait fibc£ sur le mica. Cq^endant, le test poitant sur le 
Cacteur de transmission UV a mis en Evidence un effet d*ecran anti-UV trop faiUe 
et un txts fidble £acteur de transmission dans Ic domaine vi^le. 

15 

FXFAfPI R COMP ARATIF 4 
Un melange de 200 g de mica ayant une taQle moyenne de particule 
sur une base volumique, deteiminec par diGEcaction laser, de 5,8 /mi (mica MRP de 
la society Rona) et de 67g doxyde de zinc micrcmisf (UFZO de la soci6t6 
20 Cosmetics) ayant une tailie moyenne de particule, determinee par observation au 
microscope £lectroni€iue k balayage, uiferieure a OJOfZfon a d£ malax<: dans un 
mclangeur Mizubo MP-5 pezKlant 30 min. 

La Vitesse pairq>h£rique des pales a £t6 fix6e k 40 m/s et la terapfratoie 
a rint£rieur du melangeur €tait de 120*C 2i la fin de r<^)£ration. 
25 Uechantillon avait une absorption dliuile 61ev<e et une Uauspaicuoe et 

des propri£tes de gUssement non satisfiausantes. Dc plus, Toxyde de zinc miciQnis£ 
s*est separ£ dans I'eau pendant le test dc stability d£crit dans Texemple 1. 

En outre, le test aux ultrasims decrit dans Texemple 1 a moiitr6 que 
Toxyde de zinc micronise se separait du mica. 



30 



TJRnOMPARATIF5 

Un melange de 200 g de talc ayani une taille moyenne de particule sur 
une base vcdumique, d£tennin£e par difiEraction laser, de S^/an (Soft talc de la 
soci£t6 Mild America) et de 67g de dioxyde de titane micrcmis6 ayant une taille 
35 moyenne de particule sur uxic base volumique, determio6e par difEnaction laser, de 
0,042 ;ffli (UFTR de la socidc U.S. Cosmetics) a £t£ malaxe avec l,2g de st^aratc 
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de zinc dc qualite USP ayant un point de fusion oompris cntre 115*C ct 12S*Q 
(soci6t£ Witco) dans un melangcur NGzubo MP-S pendant 30min. La vitcssc 
peripherique des pales a et6 fixee a AOm/s ct la tcmpecatuie des poudics a 
i'interieur du melanges etait de 12(rC a la fin de roperation. 

Ufchantillon avait une absoiption dlitiile elevee et ime tcaDSparcDoe ct 
des propri6t£s dc glissemcnt non satisfiaisantes. De plus, le diozydc de titanc 
miciQnise s'cst s^>ar6 dans i'eau pendant le test de stability d£crit dans Tcxcnqyle 1 . 

En outre, le test auz ultzasons d6crit dans Tcxonple 1 a monti6 que le 
diozyde de titanc micnniis6 se sfpaiait du talc. 



E?ffiMfLECX>MPi^^Tff 

Un melange de 200 g de mica ayant one taillc moyenne de paxtiaile 
sur une base volumique, d^temiindc par difEraction laser, de 5,8 /on (mica MRP de 
la socictc Rona) et dc 67 g d'oxyde dc zinc micronise (UFZO dc la socictc VS. 
Cosmetics) ayant une taillc moyenne de particule, detenninee par obseivatioa an 
microsoc^ ^Icctroniquc a balayagc, inficrieuie a 0,02 /on est malax£ avec S3 g de 
polyethylencglycol 600 d^me masse moleculaire moyenne d'envinm SOOg^oxil 
dans un melangcur Mizuho MP-5 pendant 30 min. La vitcssc p£rqdi6nque des 
pales a 6t6 Gx6c 4 40m/s ct la temperature des poudics k lintcrieur du melangcur 
dait de 120*C SI la fin de rop6cation. 

Lc produit obtcnu avait une absoiption dlraile cicvcc ct une 
transparence ct des pn^£tcs dc glissemcnt non satis£aisantcs. Dc plus, Foxyde de 
zinc micronise s'cst scpax6 dans Teau poidant lc test de stability ddcrit dans 
rexemple 1. 



PLE3 

Une base pulvcmlente comprimee est prcparee au moycn de 
rechantfllon obtenu dans Texcmple 1. 



EchanrilJop de Tezcmple 1 35,0 % cn masse 

S£ricitc tiait6e avcc un savon m6tallique 28,0 % cn masse 

Mica traite avcc de la Icdthinc hydrog6[i6e 7,0 % en masse 

Dioxydc de titanc traite a la dim6thicQne 10,0 % en masse 
(polydimethylsiloxanc) 

Oxydc dc fcr jaunc traite a la dimcthicone 2,5 % cn masse 

Qxyde de fcr rouge traite a la dimcthicone 0,8 % en masse 
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Oxyde de fer noir tiaite a la dim&hicone 03 % ^ masse 

Billes de silicc SB-700 4,0%cniDasse 

Oieatc de 2-octyldodecyle 4,0% en masse 

Huile de dimetfaicone, 20 z 10"^ m^^ (20 cSl) 8;2 % oimasse 

5 ConseivateuES 0^%enmasse 

La base piiiv£nileiite oomprim£e obtemie avait un loiicfacr ag|£able el 
Usse sur la peau et ne pr€sentait pas de *blanchisscmcnt* malgr6 la tmeur £lev£e ea 
ozyde de titane. 

10 Les modes de realisation particulieis de la piesente invendm dans 

lesquels un savon m£tallique est utilis6 comme Uant et dans lesquels les paiticules 
de substrat ne sent pas ^hcriqucs pxcsentent les avantages siippl£mcntaiics 
suivants. Le savon metalliquc fixe les fines paiticules d'oxydc mftaUique aux 
paiticules de substrat, mais aussi conf&xe des proprictds qui sont extrcmeiit 

15 souhaitables dans les compositions cosm£tiques pulvcrulcntes, k savoir un toucher 
onctueux et une giande duiabilite. ^utilisation de paiticules noa Sfh£dqpe& 
amelioie Taspect et la duiabHite des compositions cosmftiqnes h base de poudie. 

Uutilisation dhm savon m^tallique comme liant c oudui t aussi h on 
composite pulv6mlent qui est hydn^hobe, de sorte quil oonvicnt pour les bases 

20 doubles et confiie une protection prolong£e contic les rayons UV dans des 
conditicms d'enqiloi h Textfrieur. 

La poudie composite de I'invention est caract6ns6e par une liaison 
solide et durable des fines paiticules d'oxyde metailique aux paiticules de substraL 
On observe ties peu de separation des fines paiticules d'oxyde metailique et des 

25 paiticules de substrat meme apies que la poudie composite a €t6 soumise h des 
operations de melange et d'agjtation dans un milieu liquide, en suspcnsicm ou 
pulvciulent et apsis qu*elle a 6^6 appliquec sur la peau sous fonne dHme 
composition cosmdtique. Ainsi, lorsque la poudie composite est utilis£c comme 
agent fonnant dcran anti-UV dans une ficnmulation cosmdtique. on obtjcut une 

30 protection durable. 

Dans les ^>plications cosm6tiques, la poudie composite seicm la 
pifsente invention pent etre utilisee pour foimuler non seulement des compositions 
cosmctiques h base de poudie compiimcc, mais aussi d'auties formes de compo- 
sitions cosmetiques telles que les cosmetiques a base de poudre mm oonqirimee» 

35 les rouges a l&vres, les ciemes, les lotions et les aerosols. 
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RKVKNDfCATIONS 

1. Cbmposite paiticulaire cazac^rise en cc qu'il CQmprend dcs 
paitioilcs composites c ompr cnant chacunc unc paiticule dc substrat cntoincc par 

5 dc fines paxticules d'oxydc mctallique fix6cs h la surface dc la paiticule dc substrat 
par un liant contenant au moins un 61£mciit choisi dans Ic gioupc consistant en Ics 
Savons m6taUiques et Ics circs, la quantitd dc fines paxticules d'oxydc ni6talliqae 
aant comprise entxe 10 et 30 % en masse et la quantit6 de liant aant omiprisc 
entic 0^ et 5 % en masse par lappott i la masse totale desditcs paiticulcs de 
10 substxat, desditcs fines paiticules d'oxyde mftallique ct dndft UanL 

2. Composite paxticulaiie scion la icvcndicatkm 1» ca r act 6 ris6 en ce 
que lesdits savons m6talliques sont dwisis dans le gpmpc consistant en Ics sels 
d'aluminium, dc calciinn, dc lithium, dc magnfeium, de txtane» dc zinc ct dc 

d'acidcs gras acceptablcs du point dc vuc oosmftiqac. 
15 3. Composite paiticulaiic scion la rcvcndication 1, caiact£ns6 en cc 

que lesditcs ciics sont des triglyc£rides hy drog^ncs. 

4. C6mposite paiticulaiie selon la rcvcndication 1, caiactcris6 en oe 
que lesditcs fines paxticules d'oxydc m6talliquc sont des paxticules cTau moins un 
el6mcnt choisi dans Ic groupc consistant en le dxoxydc dc titane ct I'oxydc dc zinc 

20 micxonis6s, lesditcs fines paxticules d'oxydc metalliquc ayant unc taille moyenne 
dc paiticule infcricuxc k 100 imi. 

5. Composite paxticulaire seloa la icvendication 4, caiact£ris6 ca ce 
que lesditcs fines paxticules d'oxydc m^taUique sont xccouvcxtes d'au moins un 
Element choisi dans le gnnipe consistant en ratumine et la silice. 

25 6. Composite paxticulaire scion la icvendication 1, caxactCiisc en cc 

que laditc paiticule dc substrat est constitu£c par au moins un £l£mcnt choisi dans 
le groupc consistant en le talc, le mica, la s6ridte, le kaolin et le mica de type 
fluQn^hlog^itc synthetiquc. 

7. Proccd6 de preparation dhm composite paxticulaire oomprcnant dcs 

30 paxticules composites comprcnant chacunc une paiticule dc substrat entourcc par 
de fines paxticules d'oxydc m6tallique fix6cs h la surface dcs paxticules dc substrat 
par un liant contenant au moins un element choisi dans le groupc consistant en Ics 
Savons mctalliques et les ores, caract6ris6 en oe qu*il compxcnd les topes 
consistant a mettrc leditcs paxticules dc substrat en contact avcc leditcs fines 

35 paiticules d'oxydc mctallique en presence dudit liant a une temperature h laquelle 
le liant est ramoUi et au moins paitiellement fondu et k malazer le melange 
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resultant cn Tabsenoe de tout agent dc traitement ooostitud par tin mflico liquiclc oa 
unsolvant. 

8. Composition cosmetiquc caiacteiisee cn ce qu*clle oomprcnd on 
conqx)sitc paiticulaiie qui compieud dcs paiticulcs composites oouipicnant 
5 cbacunc unc paiticule dc substrat entouicc par dc fines paiticulcs tfoxydc 
metalliquc fix6es a la sm&ce dc la paiticule de substrat par un liant contcnant au 
moins un £lement cfaoisi dans le groupe coiisislani en les savonis mdtalliqucs ct les 
dies» la quantity desditcs fimes paiticulcs d'oayde mftallique £tant oomqpdse entie 
10 et 30 % cn masse et la quantity dudit liant £tant compsisc cmtre 0»S ct 5 % cn 
10 masse par r a pport h la masse totale desditcs paiticulcs dc substrat, desditcs fines 
paiticules d'oxyde mdalliquc ct dudit liant. 

9- Composition cosmdtique scion la revcndicaticm 8, caxact£ris£e cn ce 
que Icsdits Savons mctalliqucs sont choisis dans le gioupe oonsistant en les sels 
d'aluminiuin, dc calcium, dc lithium, dc magnesium, de titane, de zinc ct de 
15 ziiconium d'acides gias aoceptablcs du point de vue cosm6tique. 

10. Composition cosmetiquc scion la icvendication 8, caiacterisfe en 
cc que lesdites ciies sont dcs triglycerides liydiog6n6s. 

11. Compositicm cosm£tique selon la ievendicati<m 9, caract£ris£e ca 
ce que lesdites fines paxtipiics f ozyde m^talliqiie sont des paiticules d'au moins 

20 un £16mciit choisi dans le gioupe ccmsistant en le dioxyde de titane ct roocyde de 
zinc micfonises, et lesdites fines paiticulcs d*oxydc mdtallique oat unc taillc 
moyenne de paiticule inferieuie a 100 nm. 

12. Composition cosmetiquc scion la icvendication 8, caiact£ris£c en 
ce que laditc paiticule dc substrat est constitu6c par au moins un 616ment choisi 

25 dans le gioupe consistant cn le talc, le mica, la seridtc, le kaolin ct le mica de type 
fluQiopfalogopitc synthetique. 
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